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 ABSTRAKT  
Tématem bakalářské práce jsou elektrokeramické materiály, konkrétně 
materiály na bázi perovskitů. Teoretická část popisuje elektrokeramické 
materiály, jejich aplikace a možnosti jejich syntéz. 
Experimentální část je zaměřena na syntézy barium stroncium titanátu 
metodami v kapalném prostředí a v pevné fázi. Připravené prášky byly 
charakterizovány z hlediska morfologie, fázového složení a slinovatelnosti 
částic. Bylo zjištěno, že metodami v kapalné fázi, zejména precipitací, byly 
připraveny slabě aglomerované částice s jednofázovým složením, perspektivní 
pro přípravu hutné objemové keramiky.  
 
 
 
 
 
ABSTRACT 
The theme of the work is electroceramic materials, particularly materials based 
on perovskites. The theoretical part describes electroceramic materials, their 
applications and possibilities of their synthesis. 
The experimental part focuses on the synthesis methods in liquid 
media and solid phase of barium strontium titanate. The 
prepared powders were characterized by 
morphology, phase composition and particle sinterability. It was found that 
weakly agglomerated particles with a single phase composition, perspective for 
the preparation of dense bulk ceramics, were prepared by the metod in liquid 
phase, especially by precipitation. 
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1. ÚVOD  
 
Jedněmi z nejvýznamnějších materiálů  výzkumu dnešní doby jsou pokročilé 
keramické materiály. Tyto materiály jsou již v mnoha případech nepřetržitě 
používány po celém světě jako součásti  systémů, strojů nebo v lidském těle. 
Hlavní úlohu mají jejich speciální mechanické, tepelné, elektrické a biochemické 
vlastnosti, podle kterých se specifikují do užších skupin.   
Tato práce je zaměřena na přípravu keramických materiálů na bázi titaničitanů, 
které nalézají široké uplatnění pro elektroaplikace. Materiály mají strukturu 
perovskitových oxidů, které vykazují zvláštní elektrické vlastnosti. Využívají se 
jako dielektrické vrstvy kondenzátorů, materiál pro variátory a polovodiče, 
senzory.   
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2. CÍLE PRÁCE 
 
Cílem bakalářské práce je sepsání rešerše na téma elektrokeramické materiály, 
jejich aplikace a syntéza. 
Dalším cílem je chemická syntéza keramických prášků na bázi titaničitanů a 
charakterizace morfologie (tvaru a velikosti), fázového složení a slinovatelnosti 
částic  připraveného prášků.     
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3. TEORETICKÁ ČÁST 
 
3.1 Elektrokeramické materiály 
 
Keramika je definována jako anorganický, nekovový, ve vodě nerozpustný 
materiál. Termín elektokeramika se pak používá k popisu keramických 
materiálů, které byly speciálně vyvinuty pro konkrétní elektrické, magnetické 
nebo optické vlastnosti [1]. 
Největší rozvoj keramických materiálů začal v 2. polovině 20 století, poté byly 
zavedeny do široké škály možností elektrických a mikroelektrických zařízení a 
aplikaci. Aplikace nalézají místo v rostoucím počtu okruhů působnosti a to od 
monitorování životního prostředí a dopravy, přes medicínu a zdravotní péči 
k elektronice a komunikacím [1, 2].  
Po druhé světové válce, kdy byly objeveny jejich jedinečné vlastnosti jako jsou 
vysoká dielektrická permitivita, vysoké piezoelektrické konstanty, vysoká 
optická průhlednost a elektro- optické koeficienty, začala jejich technická 
exploze. Nejširší spektrum jednotlivých aplikací mají piezoelektrické keramiky 
obvykle založeny na Pb(Ti, Zr)O3 (zkráceně: PZT). Elektrokeramiky zahrnují 
také dielektrické a vodivé keramiky. Dielektrické keramiky mohou být rozděleny 
na lineární a nelineární dielektrika. Vodivé keramiky zahrnují supravodiče, 
vodiče a polovodiče včetně iontově a elektronové vodivé keramiky. Další 
skupiny jsou magnetické a optické keramiky [1, 2].  
Uvedené elektrokeramické materiály a komponenty jsou nejčastěji vyráběny 
konvenčním lisováním prášků, metodou tape casting nebo technikou screen 
printing. Tyto technologie byly doplněné o nánosové techniky tenkých vrstev 
jako je rozprašování, pulzní laserové uložení (PLD – pulsed laser deposition), 
depozice chemického roztoku (CSD) , depozice chemickou parou (CVD) [1]. 
 
Vlastnosti elekrokeramických materialů 
Feroelektrické vlastnosti vykazují materiály, které mění vnějším elektrickým 
polem permanentní magnetickou polarizaci [3]. 
 
Feromagnetismus je jev, při kterém materiál může vykazovat spontánní 
magnetizaci a je jednou z nejsilnějších forem magnetismu (fyzikální jev 
projevující se primárně silovým působením na pohybující se nositele 
elektrického náboje). Základní jev pro všechny permanentní magnety [4].  
 
Paramagnetické vlastnosti mají materiály, které mají relativní magnetickou 
permeabilitu větší než jedna a jsou přitahovány magnetickým polem. 
Paramagnetické látky nedokážou udržet magnetismus bez přítomnosti vnějšího 
pole [3]. 
  
Diamagnetismus je forma magnetismu, která se objevuje jen v přítomnosti 
magnetického pole. Vložením diamagnetické látky do vnějšího magnetického 
pole dochází v látce k zeslabení magnetického pole [3].  
 
Supravodivost, materiály se nazývají supravodičem, jestliže při ochlazení na 
určitou teplotu vykazují charakteristické vlastnosti a to nulový odpor při vedení 
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elektrického proudu a dokonalé vytěsňování magnetického pole ze svého 
objemu [5]. 
 
Piezoelektrický jev je jev, kdy vznikající elektrický náboj je přímo úměrný 
mechanickému namáhání vyvíjenému na některé krystalické materiály [6].  
 
Pyroelektrický jev je jev, při kterém se krystalová mřížka deformuje změnou 
teploty.V látkách s jednou polární osou symetrie tak lze změnou teploty vytvářet 
dipólový moment, jehož velikost je přímo úměrná změně teploty a má směr této 
polární osy symetrie [7]. 
 
Elektrooptický jev taktéž nazývaný Pockelsův efekt je efekt, kdy se index lomu 
mění úměrně přiloženému elektrickému poli. V případě přímé úměry hovoříme o 
lineárním elektrooptickém jevu a v případě kvadratické závislosti hovoříme o 
kvadratickém elektrooptickém jevu též Kerrově jevu [8]. 
 
Dielektrikum je izolant, který má schopnost polarizace (tedy být polarizován). 
Izolanty jsou podmnožinou dielektrik, každý izolant je dielektrikem, nikoli však 
každé dielektrikum izolantem [9]. 
 
Díky těmto vlastnostem nalézají materiály široké uplatnění, kterému je 
věnována další kapitola.  
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3.2 Aplikace elektrokeramických materiálů 
 
Při volbě použití elektrokeramiky se berou v úvahu její přednostní vlastnosti,  
podle kterých se tyto materiály rozdělují na dielektrika a izolátory a keramiky 
piezoelektrické, pyroelektrické, elektro-optické a magnetické [10, 11] .  
 
Dielektrika a izolanty 
Dielektrika a izolanty mohou být definovány jako materiály s vysokým 
elektrickým odporem. Izolanty se používají především k držení vodivého 
elementu na svém místě. 
Tyto materiály využíváme u kondenzátoru (viz obr. 3.2.1), které mohou plnit 
různé funkce v elektrických obvodech, včetně blokování, připojení a odpojení, 
filtrace a skladování energie [2]. Ukázka izolantů je na obr. 3.2.2. 
 
 
 
        Obr. 3.2.1  Řada dynamických vysílačových kondenzátorů [2] 
 
Ferroelektrické paměti 
V posledních deseti letech byla elektrokeramika vyvinuta pro řadu paměťových 
aplikací, které nabízejí různé výhody jako např. zvýšená hustota paměti, nízké 
napětí a vysoká rychlost napěťových paměti [10].  
Dynamická náhodná přístupová paměť – DRAM (dynamic random access 
memory) patří k nejdůležitějším polovodičovým pamětím vzhledem k její 
jednoduchosti, vysoké bitové hustotě, rychlé čtecí/ psací rychlosti a nízké 
spotřebě energie. Tato paměť může nabývat až gigabitového měřítka [10]. 
Ferroelektrické energeticky nezávislé paměti s libovolným přístupem (FeRAM) 
se získávají nahrazením ferroelektrických vrstev vrstvami dielektrickými. Psaní 
a čtení paměti je umožněno přepnutím ferroelektrických kondenzátoru. Materiál 
pro FeRAM je nejčastěji založený na Pb(Zr,Ti)O3 (PZT) a SrBi2Ta2O9 (SBT) 
vrstvených perovskitů. Požadavky na FeRAM paměti jsou provozní napětí nižší 
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než 3 V, vytrvalost cyklů > 1010 a dlouhá doba skladování bez degradace. PTZ 
vrstvy mají oproti SBT vrstvám výhodu v nízké provozní teplotě. Aplikace 
vrstvené FeRAM jsou bezkontaktní čipové IC karty a RF-ID karty [10, 11]. 
Ferroelektrické paměti se využívají také při přenastavení parametrů přístrojů 
(mají schopnost změnit logiku sytému podle operačního režimu). Mezi výrobce 
čipových karet patří Matsushita, Panasonic, NEC, Rohm a Hundai [10, 11]. 
 
         
                  (a)                                                              (b) 
               
                       Obr. 3.2.2  (a) a (b) keramické izolátory [12] 
 
 
 
Piezoelektrické keramiky 
Piezoelektrická keramika je významným široce využívaným materiálem pro 
elektroaplikace, může sloužit k přímému převodu elektrického pole na 
mechanickou deformaci a naopak [6]. K nejvýznamnějším materiálům této 
kategorie patří PZT keramika. Mezi hlavní zařízení využívající PZT keramiku 
patří: 
 Rezonátory – ultrazvukové čištění a svařování, zdroje ultrazvuku pro 
diagnostické přístroje, inhalátory léků, rozprašování kapalin 
 Převodníky -  měření neelektrických veličin jako síla, zrychlení, tlak 
 Frekvenční keramické filtry 
 Aktuátory – piezoelektrické ultrazvukové motorky, jemné posuny v optice 
a skenovaní mikroskopii 
 Senzory – senzor nárazu pro otevření airbagu v automobilu, parkovací 
senzor, ultrazvukové řízení dětských hraček   
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Pyroelektrické keramiky 
Pyroelektrické materiály reagují na změny intenzity dopadajícího záření.  
Pohybující se lidé a zvířata přes zorné pole detektoru produkují teplo, které 
vyzařuje infračervené záření ( λ≈10µm) [2].  
Tyto keramiky se používají jako: 
 Radiometry 
 Bezpečnostní alarmy 
 Zařízení pro detekci plynných znečisťujících látek 
 Tepelné zobrazování 
 
Elektro – optické keramiky  
Aplikace elektrooptické keramiky (například keramiky na bázi Pb-La 
zirkoničitanů-titaničitanů PLZT), jsou založeny na elektrooptickém jevu [2], který 
je využíván v těchto aplikacích: 
 Filtry barev 
 Videozáznamy – PLTZ je využita k uložení snímků 
 Display  
 Tzv. flash brýle – jsou určené k ochraně očí pilotů vojenských letadel 
proti jadernému záření 
 Elekrooptické modulátory 
 Konstrukce fázových destiček 
 
 
Magnetické keramiky 
Existují různé typy magnetických materiálu, které rozdělujeme podle 
magnetické citlivosti na diamagnetické, paramagnetické a ferromagnetické. 
Aplikace těchto materiálů jsou následující [2]: 
 Cívky a transformáty 
 Antény 
 Uložení informací 
 Mikrovlná zařízení 
 Izolátory 
 Permanentní magnety 
 
Vodivé keramiky 
Mezi vodivou keramiku lze zařadit topné články pro odporový ohřev, rezistory 
s kladnou nebo zápornou teplotní závislostí odporu, iontové vodiče, senzory a 
supravodiče [2].  
Aplikace: 
 Varistory – hlavní aplikací je ochrana elektronických obvodů 
 Termistory 
 Rezistory 
 Vysokoteplotní supravodiče 
 Palivové články a baterie 
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3.2 Perovskity a jejich struktura 
 
K nejčastěji využívaným materiálům pro elektroaplikace patří keramické 
materiály na bázi perovskitů. 
Jako perovskity označujeme skupinu keramických materiálů s obecným 
vzorcem ABO3. Původně však tento název patří přírodnímu minerálu se 
složením CaTiO3. Minerál CaTiO3 (obr. 3.3.1) byl poprvé objevem v pohoří Ural 
v Rusku Gustavem Rose v roce 1939 a pojmenován podle ruského mineraloga 
L. A. Perovski [13, 14] .  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                             Obr. 3.3.1 Minerál perovskit [15] 
 
Perovskitové materiály jsou jedněmi z nejvšestrannějších keramik, 
kvalifikovanou chemickou manipulací lze měnit jejich strukturu, což umožňuje 
produkovat širokou paletu fází s různými funkcemi. Všestrannost perovskitů je 
ukázána na obr. 3.3.2. Odpovídajícími změnami tak lze měnit významné 
elektro- keramické fáze [16].  
 
                      Obr. 3.3.2  Perovskit – maximálně multifunkční struktura [16]. 
 9 
Struktura perovskitů 
Perovskitová struktura je odvozena od již zmiňovaného minerálu CaTiO3. Jedná 
se tedy o sloučeniny s chemickým vzorcem ABO3, kde A kationt nabývá 
oxidačního čísla +1 až +3 a B kationt +3 až +5 a O je aniont, který na sebe váže 
oba kationy [16].  
Ideální perovskit má velmi jednoduché uspořádání iontů, jak je zobrazeno na 
obr. 3.3.3. Klasické perovskity CaTiO3, SrTiO3 mají kubickou strukturu, tato 
struktura je znázorněna na SrTiO3. Atomy Ti jsou umístěny v rozích a atomy Sr 
ve středu hran dvanácti krychli, sdílení rohů vytváří řetězce TiO6 osmistěnu, 
které prodlužuje do nekonečna ve třech rozměrech. TiO6 osmistěny jsou 
perfektní s 90° úhlem a s šesti stejnými vazbami Ti -O. Každý atom Sr je 
obklopen dvanácti stejně vzdálenými kyslíky. Strukturní vzorec napsaný 
s koordinačním číslem každého iontu a lokální symetrii je následující [17] : 
 
 
             
               Obr. 3.3.3  Ideální perovskite struktura, zobrazena pro SrTiO3  [16] 
 
Ideální je struktura perovskitů, jeli délka vazby B-O rovna a/2 (a je parametr 
kubické mřížky) a délka vazby A-O je rovna a/√2.  Z toho lze odvodit závislost 
mezi velikostmi kationtů A, B a kyslíkového anionu, která je vyjádřena 
následující rovnicí (1) [18]:  
  
                                
( )oBoA rrrr +=+ 2       (1) 
Kde rA označujeme iontový poloměr kationu A, rB pak iontový poloměr kationu B 
a rO je iontový poloměr kyslíku. Velikost kationu podle Wanga závisí na 
oxidačním čísle (s rostoucím oxidačním číslem velikost klesá) a koordinačním 
čísle ( s rostoucím koordinačním číslem roste také velikost). Z geometrického 
uspořádání buňky struktury perovskitů a této závislosti vyplývá, že kationt A 
musí být vždy větší než kationt B, jestliže by tato podmínka nebyla splněna, 
perovskitová struktura by nevznikla [18].  
Základní podmínku vzniku perovskitové struktury formuloval v roce 1926 
Goldschmidt a je vyjádřena pomocí tzv. Goldschmidtova tolerančního faktoru t 
(viz rovnice (2)) [19]: 
[ ] [ ]{ [ ]( ) }IVII mmVI mmXIImmVIVIXII OTiSrOTiSr +/43333
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( )OBOA rrrrt ++= 2/)(       (2) 
 
Hodnoty tolerančního faktoru se pohybují v rozmezí 0,75 – 1,00. V perovskitech 
se však nejčastěji toleranční faktor pohybuje mezi 0,8 až 0,9. Ideální kubická 
struktura perovskitu má hodnotu parametru t blížící se k 1 [19].  
Perovskity se nevyskytují jen v kubické struktuře, jejich mřížky mohou být 
deformovány na ortorombické, romboedrické, monoklinické, triklinické nebo 
tetragonální. Za vyšších teplot mohou tyto struktury přecházet na kubickou 
strukturu [20].  
Perovskity vytvářejí také vrstevnaté struktury, které se od klasického perovskitu 
liší prostorovým uspořádáním a vlastnostmi. Vrstevnaté perovskity rozdělujeme 
do tří skupin [21]: 
a) typ Dion- Jacobson 
b) typ Ruddlesen- Popper 
c) typ Aurivillius 
 
 
 
                    Obr. 3.3.4 Vrstevnaté struktury perovskitů [21] 
 
V posledních letech stále roste potřeba nových materiálů s vynikajícími 
vlastnosti. Mezi takové materiály patří popsané perovskity. Jeden z nich je 
BaSrTiO3 – barium stroncium titanát BST, jehož příprava je experimentálním 
cílem této práce.  
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BaSrTiO3 
Perovskitová struktura Ba1-xSrxTiO3 (x = 0,1-0,9) je zobrazena na obr. 3.3.5 
BST (barium stroncium titanát) je vícesložkový jednofázový materiál, který 
může mít různý poměr baria a stroncia. Tyto poměry umožňují rozdílné 
vlastnosti pro dané aplikace, jako jsou [22, 23]:  
 feroelektrické aplikace  
 Plnění polymerů 
 Mikrovlné komponenty 
 Implantované zdravotnické zařízení 
 součástky pro letectví a kosmonautiku 
 Standardní kondenzátory 
    
   
 
                        
                          Obr. 3.3.5  Struktura Ba1-x Sr xTiO3  [23] 
                                
 
 
BaSrTiO3 lze připravit různými metodami syntéz, kterými se podrobněji zabývá 
další kapitola této práce.  
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3.4 Syntézy keramických materiálů na bázi perovskitů 
 
Syntéza ( z řeckého slova syn-thesis, skládání ) je obecné označení pro proces 
spojování  dvou nebo více částí do jednoho celku.  
Metody syntézy keramických práškových materiálů lze obecně rozdělit podle 
typu reakce na reakce v pevné, kapalné popřípadě plynné fázi. 
 
Metody v pevné fázi („solid – state syntéza“) 
Tato metoda je jednoduchá, levná a rychlá. Syntéza je založena na důkladném 
míchání oxidů, uhličitanů nebo hydroxidů a difůzi iontů při vysokých teplotách  
po dobu až 10 hodin [24]. Nevýhodou této syntézy je nekontrolovatelný růst zrn. 
Jedna ze solid-state syntézy je mechanochemická syntéza, která umožňuje 
velmi rychle připravit perovskity. Například Perovskit na bázi PbTiO3 připravili 
autoři [25] mletím směsi oxidů PbO, TiO2, ZrO2 a etanolu. Vzniklý prášek 
PbTiO3 se skládal z dobře dispergovaných částic o velikosti 20 až 30 nm.  
Dalším příkladem mechanochemické syntézy je příprava prášků Ba0.7Sr0.3TiO3 
[26]. Použité chemikálie BaCO3, SrCO3 a TiO2 byly mleté v acetonu pomocí 
ZrO2 kuliček v kulovém mlýně. Mletí probíhalo 12 hodin. Suspenze byla 
vysušena, rozdrcena. Vzniklý prášek byl lisován do pelet o průměru 12 mm 
tloušťky 1-2 mm. Slinutá Ba0.7Sr0.3TiO3  keramika měla hustotu 5,68 g/cm3. 
Velikost zrn se pohybovala kolem 2-15 µm. Mikrostruktura slinuté keramiky je 
vidět na obr. 3.4.1 [26].  
 
  
          a)                                          b)                                        c) 
 
             Obr. 3.4.1  SEM BST keramiky slinované při teplotě (a) 1330°C  
                               (b)  1350°C (c) 1370 °C po dobu 6 h  
 
Metody v kapalné fázi 
Mezi nejčastěji využívané metody syntéz v kapalné fázi patří sol-gel syntézy, 
precipitační syntézy, mikroelmulzní procesy, polymerní metody a jejich možné 
kombinace s využitím pokročilých technologií zahrnující např. hydrotermální 
podmínky nebo ultrazvukové či mikrovlné pole. Mezi hlavní výhody těchto 
metod patří vznik často nanometrových částic s definovaných chemickým a 
fázovým složením.  
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Precipitační syntéza 
Tato syntéza patří k nejčastěji využívaným syntézám nanočástic titaničitanů 
(BaTiO3, Ba1-xSrxTiO3). Precipitační syntézy vycházejí většinou z chloridu 
titaničitého a jako zdroj Ba nebo Sr se používá hydroxid nebo chlorid. Základ 
metody spočívá v přípravě směsného roztoku Ti4+ a Ba2+(Sr2+) solí, který je 
vysrážen silnou bází (NaOH nebo KOH). Vznik neaglomerovaných nanočástic 
je možné podpořit přídavkem povrchově aktivní látky. Působením 
nekonvenčních polí (hydrotermálního, mikrovlného) lze vyvolat krystalizaci. 
Precipitaci použili pro přípravu BST prášku např. autoři [27]. Jako základní 
reaktanty byly použity Ba(OH)2⋅8H2O, Sr(OH)2⋅8H2O, Ti(Obu)4 a destilovaná 
voda. Syntéza byla rozdělena na dva kroky. První krok byla oddělená příprava 
základního roztoku a roztoku titanu. Základní roztok byl připraven rozpouštěním 
Ba(OH)2⋅8H2O a Sr(OH)2⋅8H2O v destilované vodě. Roztok byl dále zahříván ve 
vodní lázní na teplotu 60 °C. Roztok titanu byl p řipraven rozpouštěním Ti(Obu)4 
v etanolu. Druhým krokem syntézy bylo za intenzivního míchání kapaní roztoku 
Ti do základního roztoku při teplotě 60 °C. Ihned byla pozorována tvorba bílých 
precipitátů. Následovalo tří hodinové stárnutí. Bílý precipitát byl získán filtraci a 
vysušením během 24h při teplotě 60 °C. Pozorování pomocí TEM ukázalo 
dobře vykrystalizované částice, chemicky stechiometrické o velikosti 50 nm, jak 
je vidět na obr. 3.4.2. Fázové složení bylo charakterizované RTG difrakcí viz 
obr. 3.4.3 [27].  
 
 
                                  Obr. 3.4.2 Morfologie částic BST [27] 
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                       Obr. 3.4.3  RTG difrakce nanočástic BST [27] 
 
Dalším příkladem je příprava BST v různých stechiometrických poměrech, 
Sr=0.15; 0.20; 0.25 (BST15, BST20, BST25) [28]. Nejprve byl rozpuštěn 
tetrabutoxid titaničitý v isopropanolu, pak kyselina šťavelová v isopropanolu 
obsahující destilovanou vodu. Tyto dva roztoky byly poté smíchány dohromady 
a neustále míchány. Do této vzniklé směsi byl nakonec přidán vodní roztok 
oxalátu amonného smíchaný se stechiometrickým množstvím Ba(OH)2 a 
Sr(NO3)2 rozpuštěným v destilované vodě. Byl pozorován vznik bílé sraženiny. 
pH roztoku bylo upraveno HNO3. Sraženina BST se nechala stárnou přes noc, 
poté byla filtrována, promyta a vysušena. Morfologie vzniklých BST prášků je 
vidět na obr. 3.4.4. Vznikly částice o velikosti až 20 µm s hvězdicovitým tvarem. 
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                   Obr. 3.4.4  Morfologie BST [28]  
 
Sol – gel metoda 
Metoda sol–gel byla objevena v roce 1948 Pennem Statem a Royem. Tato 
metoda byla rutinně aplikována na mnoho hlinitanů, titaničitanů a jiné směsné 
oxidy [17, 29].  
Sol-gel metoda přípravy oxidových materiálů je založena na rozpouštění 
organokovových sloučenin ve vhodném rozpouštědle a jejich následné 
hydrolýze, která vede ke kondenzaci a polymerizaci systému (vznik gelu).  
Pro vícekationtové systémy jsou vhodnější sol-gel metody, kde nejdříve dojde 
ke stabilizaci iontů kovů v roztoku. Gel pak vzniká postupným odpařováním 
rozpouštědla  a vazebnými i nevazebnými interakcemi mezi rozpouštědlem a 
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přítomnými organickými látkami. Následuje tepelný rozklad gelu, kalcinace a 
slinování. Oproti přípravě oxidů reakcí v pevné fázi má příprava z roztoku 
několik výhod, mezi hlavní patří možnost připravení dokonale homogenního 
materiálu [29].  
Příkladem sol-gel syntézy může být příprava Ba0.6Sr0.4TiO3 (BST60/40) [30], při 
které byly jako reaktanty použity octan barnatý (Ba(CH3COO)2, 99%), octan 
strontnatý (Sr(CH3COO)2, 99%) a tetrabutoxid titaničitý (Ti(OC4H9)4, 97%) . 
Kyselina octová (CH3COOH, 99.9%) a butyl alkohol (C4H9OH, 99.9%) byly 
použity jako rozpouštědla [30] . Postup přípravy je schématicky ukázán na obr. 
3.4.5. 
 
 
 
                                   Obr. 3.4.5 Schéma sol-gel syntézy [30] 
Octan barnatý a strontnatý byl rozpuštěn v kyselině octové při teplotě 100 °C po 
dobu 0,5h. Tetra-butyl titaničitý byl smíchaný s butylalkoholem. Po vychladnutí 
na pokojovou teplotu byl Ba-Sr roztok míchán s roztokem Ti pomocí 
magnetického míchadla po dobu 0,5h. Jako stabilizátor byl v malém množství 
přidán acetyl aceton (CH3COCH2COCH3), následovala hydrolýza. Vzniklý „sol“ 
byl relativně stabilní a za několik dní zgelovatěl. Suchý gel byl kalcinovaný při 
teplotě 850 °C po dobu 3h. Vzniklý prášek byl pomletý a li sovaný do disku o 
tloušťce 2 mm a průměru 10 mm pod tlakem 300 MPa. Vzorky byly slinuté při 
teplotě 1450 °C po dobu 4h [30].  
Výsledek ukázal, že použita sol-gel metoda byla úspěšná. Keramické vzorky 
vykazovaly pravidelnou symetrii krystalů, mikrostruktura BST60/40 je ukázána 
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na obr. 3.4.6. Analýza chemického složení vzniklé keramiky prokázala 
zachování stechiometrie s přesností ± 3%. 
 
                       
                            Obr. 3.4.6 Mikrostruktura BST60/40 [30] 
                           
Dalším příkladem sol-gel metody je příprava BST ve stechiometrickém poměru 
0.65:0.35 [31]. Nejprve byl ethylhexanoát barnatý (Ba(C8H15O2)2), 
ethylhexanoát strontnatý (Sr(C8H15O2 )2)  a isopropoxid titaničitý (TiC12H28O4) 
rozpuštěn v etanolu. Potom byl do  roztoku Ba-Sr po kapkách za stálého 
míchání přidán isopropoxid titaničitý. Ke zvýšení stability byl do této směsi 
přidán acetylaceton a formamid ke kontrole pyrolýzy. Vzniklá směs byla 
filtrována a nanesena na tavený křemen. Vrstvy byly vysušeny při teplotě 400 
°C. Krystalová struktura BST vrstvy byla zkoumána R TG difrakcí (viz obr. 
3.4.7). Mikrostruktura BST vrstvy na obr. 3.4.8 byla dobře definovatelná, vrstva 
byla rovnoměrná, hladká a bez trhlin. 
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                                    Obr. 3.4.7  XRD Ba0.65Sr0.35TiO3 [31] 
 
 
 
                                    Obr. 3.4.8  Morfologie BST vrstvy [31] 
 
Mikroemulzní metoda 
Základem této metody je příprava stabilní mikroemulze (s pomocí 
povrchově aktivních látek, viz obr. 3.4.9) obsahující reaktanty. Na rozdíl od 
běžných emulzí vznikají mikroemulze spontánně smícháním vodné a organické 
fáze při vysokých koncentracích povrchově aktivní látky za přítomnosti tzv. ko-
surfaktantu, např. alkoholu a jsou vzhledem k jejich malé velikosti částic 
průhledné a termodynamicky stabilní [32].   
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              Obr. 3.4.9 Schématické znázornění kapky mikroemulze [32] 
 
Mikroemulzní syntézou připravili BST prášek např. autoři [33]. Vodný 
roztok Ba(OH)2⋅8H2O a Sr(OH)2⋅ 8H2O byl  za intenzivního míchání přidán 
do směsi s 30 ml cyklohexanu, 20 ml tritonu a 1 ml n-hexanolu, byla 
pozorována transparentní mikroemulze. Poté byl do mikroemulze přidán 
Ti(OC4H9), vzniklá směs byla míchaná při teplotě 30 °C 1h. Výsledkem 
byl bílý precipitát, následovalo 24h stárnutí. Potom byla suspenze 
promyta etanolem a vysušena. XRD analýzou produktu byl potvrzen vznik 
tetragonální fáze Ba0.7Sr0.3TiO3. Morfologie částic BST při různém w 
(molární poměr vody k povrchově aktivní látce) je na obr. 3.4.10. Ze 
snímků TEM je patrné, že všechny vzorky měly stejný tvar částic, hladký 
a jednotný povrch, průměr tyčinkovitých částic se pohyboval 
v nanometrech.  
 
 
     Obr. 3.4.10  Morfologie částic BST při různých w hodnotách (a) w =10;  
                         (b) w =15; (c) w=20; c=0,1 M [33] 
 
Další možnost přípravy titaničitanů a jiných směsných oxidů mikroemulzní 
technikou publikovali H.Herrig a R.Hempelmann [34]. Z propoxidů daných prvků 
a s pomocí polyoxyethylenu, lauryletheru, a cyklohexanu připravili mikroemulzi 
vedoucí ke vzniku lehce aglomerovaných, monodisperzních prášků. 
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Hydrotermální metoda 
Touto metodou lze kontrolovat termodynamickou stabilitu, protože reakční 
podmínky hydrotermální syntézy, za kterých se produktů dosahuje, jsou velmi 
mírné (nízká teplota a krátké reakční časy), což vede k řízené velikosti částic 
prášků [17].  
Hydrotermální metodou byly připraveny BST keramiky BaxSr1-xTiO3 prášky 
s počátečními Ba/(Ba+Sr) mol poměry 0,75; 0,80; 0,85; 0,90 [35].  
Použité chemikálie BaCl2⋅2H2O a SrCl2⋅6H2O byly přidány do destilované vody 
obsahující 1,2M NaOH, poté následovalo neustálé míchání při teplotě 80 °C po 
dobu 2h. Roztok byl filtrován a smíchán s 0,25M TiO2 práškem. Autokláv byl 
umístěn v předehřáté troubě na 220 °C. Výsledný prášek byl separován, t řikrát 
byl promytý vodou s pH=12 regulováno NH4OH, poté byl filtrován a vysušen 
[35].  
Nakonec byly prášky smíchány s 2% polyvinyl alkoholem (PVA) a lisované 
tlakem 250 MPa na disky s průměrem 11 mm. Disky byly dále za studena 
isostaticky lisované z důvodu zlepšení jejich hustoty. PVA  byl odstraněný 
tepelným zpracováním při teplotě 500°C a následn ě byly disky slinuty při teplotě 
1300 °C po dobu 1, 3, 5 a 8h. 
Vzniklá mikrostruktura připravených prášků s různým poměrem Ba/(Ba+Sr) je 
zobrazena na obr. 3.4.11. Velikost částic se pohybovala v řádu nanometrů.  
 
         
        Obr. 3.4.11 Mikrostruktura vzorků připravených s počátečním poměrem 
                           Ba/(Ba+Sr) (a) 0,75; (b) 0,80; (c) 0,85; (d) 0,90 a slinované 
                           1300°C/1h [35] 
 
Dalším příkladem této metody je příprava BST keramiky v hydrotermálním 
reaktoru [36]. Reaktanty BaCl2⋅2H2O a SrCl2⋅6H2O byly přidány do vodného 
roztoku 1,2 M NaOH za neustálého míchání při teplotě 80 °C, doba míchání 
byla 2h. Vzniklý roztok byl filtrován a smíchán s různým množstvím TiO2. 
Konečný roztok byl nalit do hydrotermálního reaktoru s teflonovou vložkou po 
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dobu 8-48h, teplota v reaktoru byla 220 °C. Získaný  prášek byl odfiltrován a 
promyt vodou, poté vysušen. Postup přípravy je na obr. 3.4.12. Chemické 
složení bylo analyzováno rentgenovou difrakci. Malé množství Ti 
v koncentrovaném roztoku Ba vedlo k jednofázové struktuře. Morfologie částic 
BST je na obr. 3.4.13 [36].    
 
 
              Obr. 3.4.12 Schéma hydrotermální syntézy [36] 
  
 
                  
                 Obr. 3.4.13 Mikrostruktura BST (SEM) [36] 
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Mikrovlná syntéza 
Tato metoda využívá suspenze produktů, které jsou transformovány na oxidové 
soustavy pomocí nekonvenčního ohřevu. Ten má vliv na mechanismus tvorby 
zárodků a na rychlost jejich vzniku. V porovnání s konvekčním ohřevem je 
dosahováno  stejných výsledků za použití nižších reakčních teplot a časů [16]. 
Např. v konvenční peci reaguje BaCO3 + TiO2 několik hodin při teplotě 1200 °C, 
nejprve se vytvoří Ba2TiO4 a potom velmi pomalu reaguje s rostoucím 
množstvím BaTiO3. V mikrovlném poli o frekvenci 2,450 GHz pozorujeme vznik 
BaTiO3 během jedné až dvou minut [16].  
 
Z uvedených výsledků vyplývá, že syntézy v kapalné fázi jsou z hlediska 
definované morfologie a fázového složení perspektivní pro přípravu prášku 
perovskitového typu vhodného pro další zpracování v objemovou keramiku. 
Cílem experimentální práce je dostupnými metodami připravit keramický prášek 
na bázi barium stroncium titanátu a porovnat vliv reakčních podmínek na 
morfologii, fázové složení a slinovatelnost připravených prášků. 
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4. EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
 
4.1 Experimentální materiál 
 
Použité chemikálie: 
 
 SrCl2 ⋅ H2O (výroba VUT) 
 Sr(C2H3O2) ⋅ H2O (Výroba VUT) 
 BaCl2⋅2H2O (Lachema, Brno) 
 Ba(OH)2⋅8H2O (Lachema, Brno) 
 NaOH (Onex, ČR) 
 Ba(CO3)2 (Lachema, ČR) 
 Sr(CO3)2 (výroba VUT) 
 TiO2 (Sigma Aldrich, Německo) 
 C2H6OH etanol (Kojetín, ČR)   
 Butoxid titaničitý (Fluka, Německo) 
 Triton (Fluka, Německo) 
 Cyklohexan (Penta, ČR) 
 Hexanol (Penta, ČR) 
 H2O (deionizovaná, výroba VUT) 
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4.2 Experimentální metody  
 
Pro syntézu Ba0.7Sr0.3TiO3 (BST70/30) byly zvoleny metody v kapalné fázi a to 
syntézy na bázi precipitace. Takové jsou prespektivní pro vznik 
neaglomerovaných nanometrových částic. Pro srovnání byl BST připraven 
mechanochemickou syntézou zaručující čistotu fázového složení konečného 
produktu. 
 
Syntézy v kapalném stavu 
Precipitační metody 
Pro tyto syntézy (ozn. A1-A4) BaSrTiO3 byly použity reaktanty uvedené 
v tabulce 1. Poměr byl zvolen tak, aby odpovídal stechiometrii BST70/30. 
Chloridy byly rozpuštěny v 300 ml destilované vody. Poté byla do vodného 
roztoku Ba2+ a Sr2+ přikapávaná báze a butoxid titaničitý rozpuštěný v 200 ml 
etanolu, roztok byl po celou dobu kapání zahříván na teplotu 60 °C, vznikl bílý 
precipitát. 
Poté roztok stárnul 3 hodiny a některé byly dále hydrotermálně zpracované, 
následovně byly promyty destilovanou vodou a vysušeny při teplotě 90 °C. 
Výsledné produkty byly kalcinovány při různých teplotách. Podmínky reakce a 
kalcinační teploty jsou uvedeny v tabulce 1. 
 
Tabulka 1 Reakční podmínky syntéz v kapalném stavu a kalcinační teploty 
                 produktů 
Označení 
syntézy 
Zdroj 
Ti4+ 
Zdroj 
Ba2+ 
Zdroj 
Sr 2+ Báze 
Hydrotermální 
zpracování 
Kalcinační 
teplota [°C] 
A1 Butoxid 20,42 g 
Chlorid 
8,790 g 
Chlorid 
6,272 g 
NH4OH 
pH∼12 NE 
400 
1000 
A2 Butoxid 20,42 g 
Chlorid 
8,793 g 
Chlorid 
6,274 g 
NH4OH 
pH∼12 ANO 
400 
1000 
A3 Butoxid 20,415 g 
Chlorid 
8,791 g 
Chlorid 
6,251 g 
NaOH 
pH>12 NE 
400 
1000 
A4 Butoxid 20,44 g 
Chlorid 
8,792 g 
Chlorid 
6,270 g 
NaOH 
pH>12 ANO 
400 
1000 
A6 Oxid 5,511 g 
Chlorid 
11,727 g 
Chlorid 
1,85 g 
NaOH 
pH>12 ANO 
400 
1000 
A7 Butoxid 1,462 g 
Hydroxid 
0,632 g 
Chlorid 
0,200 g 
NaOH 
pH>12 NE 1000 
 
Pro další typ precipitační syntézy (ozn. A6) byl připraven nejprve  vodný roztok 
chloridu barnatého a chloridu strontnatého. Dále byl do roztoku přidán prášek 
oxidu titaničitého a báze NaOH. Vzniklá směs byla vložena do hydrotermálního 
reaktoru na dobu 12 hodin, teplota v reaktoru byla 120 °C. Po reakci byl roztok 
promyt destilovanou vodou, vysušen a kalcinován. Podmínky reakce a 
kalcinační teploty viz tabulka 1. 
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Mikroemulzní metoda (ozn. A7) 
Do směsi  připravené z 1200 ml cyklohexanu, 40 ml cyklohexanolu a 80 ml 
tritonu byl přidán za součastného míchání vodný roztok hydroxidu barnatého a 
chloridu strontnatého a nakonec po 30 min míchání tetrabutylu titaničitého. 
Následovalo intenzivní míchání za teploty 30 °C po dobu jedné hodiny. Dále byl 
produkt promyt etanolem, vysušen a kalcinován (viz tabulka 1).  
 
Syntézy v pevném stavu („solid state“)  
Mechano-chemická syntéza (ozn. A5) 
BST70/30
 
 prášek byl připraven mícháním uhličitanu barnatého, uhličitanu 
strontnatého a oxidu titaničitého v kulovém mlýně pomocí kuliček oxidu 
zirkoničitého. Míchaní probíhalo 12 hodin. Následovalo promývaní vzniklé 
směsi etanolem a vysušení při teplotě 60 °C. Pro SEM analýzu byl vzorek BST 
kalciován 1000 °C/2h. Podmínky reakce a kalcina ční teploty jsou uvedeny 
v tabulce 2.  
 
 
Tabulka 2  Reakční podmínky mechanochemické syntézy a kalcinační teplota 
                      produktů 
Označení 
syntézy 
Zdroj 
Ti4+ 
Zdroj 
Ba2+ 
Zdroj 
Sr2+ 
Kalcinační teplota 
[°C] 
A5 Oxid 
7,347 g 
Uhličitan 
12,632 g 
Uhličitan 
4,132 g 
1000 
  
Analýza práškových produktů 
Mikrostruktura kalcinovaných prášků byla studována pomocí rastrovací 
elektronové mikroskopie (SEM) na přístroj Philips XL30. Na získaných snímcích 
ze SEM byla pozorována morfologie prášků, přibližná velikost částic a jejich 
aglomerace. Distribuce velikosti částic byla stanovena u vzorků kalcinovaných 
na 400 °C laserovou difrakci (LD) na p řístroji HORIBA LA 950. Dále byla u 
práškových produktů provedena rentgenová difrakční analýza (RTG).  
 
Příprava BST keramiky 
Pro přípravu BST keramiky byly vybrány prášky, které měly po kalcinaci 
definované jednofázové složení odpovídající BST a prášek A6, který byl po 
kalcinaci pro slinování perspektivní z hlediska morfologie. Prášky připravené 
metodou v kapalné fázi s ozn. A3, A4, A6 kalcinované na 400 °C a 
mechanochemickou syntézou s ozn. A5 (nekalcinovaný) byly nejprve 10 min 
vakuovány. Poté byly lisovány tlakem 40 MPa/5min a 300 MPa/5min na lisu 
Autoclave Engineering. Následovalo slinování těmito podmínkami - rychlost 
ohřevu byla 2 °C/min, výdrž na teplot ě 1250 °C/1h a rychlost chladnutí 5°C/min.  
 
Analýza BST keramiky 
Hustota slinutých vzorků byla stanovena pomocí Archimédovy metody (dle 
normy ČSN EN 623-2). Vzorky byly sušeny 1 hodinu pod infralampou, poté 
zváženy. Následující vážení probíhalo v kapalném prostředí.    
Slinuté vzorky byly v kovové formičce zasypány polystyrénem a vloženy na 2 
hodiny do sušárny. Následně byl povrch vzorku upraven na přístroji Tegra Pol -
25, postup úpravy povrchu je znázorněn v tabulce 3.  
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Tabulka 3  Keramografická úprava povrchu keramiky  
Operace Typ 
kotouče 
Zvlhčení 
kotouče 
Otáčky 
(min-1) 
Otáčení Přítlak 
(N) 
Doba 
(min) 
hrubování MD PIANO 120 voda 300 nesousledné 30 7 
broušení MD LARGO 
9µm suspenze 
+ JAR 150 nesousledné 15 40 
Jemné 
broušení MD DAC 
3µm suspenze 
+ JAR 150 nesousledné 15 50 
leštění MD DAC 1µm suspenze 
+ JAR 150 nesousledné 10 25 
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5.VÝSLEDKY A DISKUZE 
 
Prášky na bázi BST 
Výsledky analýz produktů připravených popsanými syntézami v kap. 4.2  jsou 
shrnuty v tabulce 4. 
 
Tabulka 4  Výsledky analýz produktů syntéz 
Označení syntézy Kalcinační teplota (°C)  Fázové složení 
A1 1000 BaTiO3 + SrTiO3 
A2 1000 BaTiO3+ SrTiO3 
A3 1000 BaSrTiO3 
A4 1000 BaSrTiO3 
A5 1000 BaSrTiO3 
A6 1000 BaTiO3 + BaSrTiO3 
A7 1000 TiO2 + BaTi5O11 
 
 
 
Jak je vidět z tabulky 4, precipitační syntéza z SrCl2, BaCl2 a Ti4+ butoxidu 
s použitím slabší báze NH4OH (syntéza A1 a A2) a následná kalcinace 
produktu na 1000 °C vedla ke vzniku vícefázové sm ěsi BaTiO3 a SrTiO3. Stejné 
složení vykazoval prášek, který byl hydrotermálně zpracován. Mikrostruktura 
těchto prášků kalcinovaných na 400 °C je vid ět na obr. 5.1 a 5.2. Částice 
připravené bez hydrotermálního zpracování byly nepravidelného tvaru o 
velikosti až 0,25 µm a mírně aglomerované. Částice prášku hydrotermálně 
zpracované měly užší rozpětí velikosti a byly průměrně menší než předchozí. 
Po kalcinaci na 1000 °C (obr. 5.3 a 5.4) došlo v ob ou případech k růstu částic 
až na 0,5 µm a součastně již k naslinutí částic. Na obr. 5.5a a b je vidět 
distribuce velikosti částic prášků kalcinovaných na 400 °C. Analýza ukázala, že 
oba prášky jsou tvořeny, kromě minimálního množství volných částic, 
aglomeráty o velikosti 100 µm, resp. 200 µm.  
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 Obr. 5.1 Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A1  
               po kalcinaci na 400 °C  
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 5.2  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A2 
               po kalcinaci na 400 °C 
 
1µm 
 
1µm 
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.  
Obr. 5.3  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A1  
               po kalcinaci na 1000 °C 
 
 
 
 
 
Obr. 5.4  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A2 
               po kalcinaci na 1000 °C 
 
1µm 
1µm 
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Obr. 5.5  Distribuce částic prášku připraveného syntézou (A) A1; (B) A2;  
               (C) A3;  (D) A4 (po kalcinaci na 400°C) 
 
 
Při použití silnější báze NaOH (syntéza A3 a A4) produkt odpovídal 
jednofázovému složení BaSrTiO3 (viz obr. 5.6). Vyšší pH (>12) reakčního 
prostředí patrně podpořilo reaktivitu jednotlivých složek za vzniku jediné fáze. 
Jak je vidět z RTG spektra (viz obr. 5.7) hydrotermální zpracování nemělo vliv 
na fázové složení. Mikrostruktura těchto prášků kalcinovaných na 400 °C je 
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vidět na obr. 5.8 a 5.9. Částice byly pravidelné a měly kulovitý tvar o velikosti 
140 nm. Kalcinací na 1000 °C došlo ke srovnatelnému  zvětšení částic obou 
prášků až na velikost 0,25 µm (obr. 5.10 a 5.11). Částice prášku A4 měly ve 
srovnání s částicemi A3 téměř pravidelný krychlovitý tvar, zatímco částice A3 
byly více naslinuté a jejich tvar byl spíše kulovitý. Z grafu distribuce velikosti 
částic kalcinovaných na 400 °C je vid ět, že touto syntézou byly připraveny 
prášky méně aglomerované s menšími aglomeráty (velikost do 10 µm) než 
v předchozím případě (viz obr. 5.5c a d) 
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               Obr. 5.6 RTG spektrum BST prášků (A3) 
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             Obr. 5.7 RTG spektrum BST prášku hydrotermálně zpracovaného (A4) 
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Obr. 5.8  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A3  
              po kalcinaci na 400 °C 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 5.9  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A4  
              po kalcinaci na 400 °C 
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1µm 
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Obr. 5.10  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A3  
                 po kalcinaci na 1000 °C 
 
 
 
 
 
 
Obr. 5.11  Mikrostruktura BST prášku připraveného syntézou A4    
                 po kalcinaci na 1000°C  
 
Výsledek RTG analýzy produktu připraveného precipitační metodou z BaCl2, 
SrCl2, TiO2 a v přítomnosti NaOH s následným hydrotermálním zpracováním 
(syntéza A6) a kalcinací na 1000 °C ukázal vznik dv oufázové směsi BaTiO3 + 
BaSrTiO3 (viz tabulka 4). Hydrotermální podmínky byly dostatečně intenzivní pro 
předpokládané [36] „znovu rozpuštění“ TiO2 na reaktivní Ti4+ prekurzor, ze 
 
1µm 
 
1µm 
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kterého vznikla směs BaTiO3 + BaSrTiO3, nicméně pro vznik jednofázového 
produktu nedostatečné. Morfologie částic po kalcinaci na 400 °C je vid ět na obr. 
5.12. Velikost částic se pohybovala od 100 do 200 nm a v porovnání 
s předchozími syntézami A3 a A4 byly částice větší a více aglomerované. 
Mikrostruktura po kalcinaci na 1000 °C byla srovnat elná s mikrostrukturou 
prášku kalcinovaného na 400 °C, nedošlo k viditelné mu růstu velikosti částic s 
teplotou (viz obr. 5.13). Z distribuce velikosti částic kalcinovaných na 400 °C na 
obr. 5.14 je zřejmé, že částice byly aglomerované. Velikost neaglomerovaných 
částic byla kolem 110nm, což odpovídá SEM analýze a velikost aglomerátu se 
pohybovala kolem 1 µm. 
 
 
Obr. 5.12  Mikrostruktura BST prášků  připraveného syntézou A6  
                 po kalcinaci na 400 °C  
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         Obr. 5.13  Mikrostruktura BST prášků  připraveného syntézou A6  
                          po kalcinaci   na 1000 °C   
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            Obr. 5.14  Distribuce částic prášku připraveného syntézou A6 
 
 
Mikroemulzní metodou (syntéza A7) a kalcinací na 1000 °C vznikl oproti 
předpokladům [33] produkt s vícefázovým složením TiO2 + BaTi5O11 bez 
přítomnosti sloučeniny Sr (viz tabulka 4).  Z důvodu velkého objemového 
poměru množství mikroemulzní stabilitu zajišťujících chemikálií ku malému 
množství čistých reaktantů, je možné, že řádově miligramy stroncia 
nezreagovaly a byly při zpracování produktu vymyty. Mikrostruktura prášku 
kalcinovaného na 1000 °C je vid ět na obr. 5.15. Částice byly naslinuty a měly 
podlouhlý tvar o velikosti 0,5-1µm. Vzhledem k minimálnímu získanému 
množství nebyly možné další analýzy a experimenty s tímto práškem. Tato 
metoda byla vzhledem ke složitosti postupu (zejména separace produktu) a 
efektivitě výtěžku shledána nevhodnou pro syntézu prášků vhodných pro 
přípravu objemové keramiky. 
 
1µm 
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        Obr. 5.15  Mikrostruktura BST prášků  připraveného syntézou A7 
                           po kalcinaci  na 1000 °C   
 
 
Fázové složení produktu připraveného mechanochemickou syntézou (syntéza 
A5) z Ba2CO3, Sr2CO3 a TiO2 a kalcinací na 1000 °C ukazuje tabulka 4 -  
vznikla jednofázová směs BaSrTiO3 (viz obr. 5.16). Mikrostruktura prášku 
kalcinovaného na 1000 °C je vid ět na obr. 5.17. Částice měly kulovitý tvar, byly 
mírně aglomerované a jejich velikost se pohybovala od 0,25 do 0,5µm. 
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Obr. 5.16  RTG spektrum BST prášku připraveného mechanochemickou 
                            syntézou (A5) 
1µm 
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 Obr. 5.17  Mikrostruktura BST prášků  připraveného syntézou A5 
                  po kalcinaci na 1000 °C 
 
 
 
BST keramika 
V tabulce 5 jsou uvedeny hodnoty relativní hustoty slinuté keramiky. Nejvyšší 
hustotu 94,13 %TD vykazoval vzorek A3 (z prášku připraveného precipitací 
v přítomnosti NaOH). Mikrostruktura keramiky je vidět na obr. 5.18. Struktura 
byla homogenní, složená z jednotně velikých zrn o velikosti 0,5-1 µm 
s rovnoměrně rozloženými póry menšími než zrna.  
Mikrostruktura keramiky připravené z prášku A4 (stejná syntéza jako 
v předchozím případě, ale hydrotermálně zpracovaná) o stejném fázovém 
složení měla nepravidelnou strukturu se zrny o velikosti až 2 µm a velkými a 
nepravidelně rozmístěnými póry (viz obr. 5.19). Relativně nízká hustota 89,45 
%TD odpovídala této mikrostruktuře. 
Nejmenší hustotu 71,07 %TD měl vzorek A5. Jak je vidět z obr. 5.20 zrna o 
velikosti 0,5-1 µm nebyla dostatečně slinutá a mikrostruktura byla velmi porézní. 
Tento typ prášku připravený mechanickým mletím prekurzorů patrně potřeboval 
k dostatečnému slinutí částic vyšší teplotu nebo delší slinovací čas.   
Na obr. 5.21 je zobrazena mikrostruktura keramiky A6. Keramika měla strukturu 
s nepravidelnými podlouhlými zrny o velikosti až 1µm s relativně velkými 
nepravidelnými póry. Porézní mikrostruktura odpovídala relativně nízké hustotě 
90,15 %TD. Mikrostruktura byla patrně ovlivněna vícefázovým složením prášku. 
 
Z hlediska mikrostruktury a stanovené hustoty keramik se jevil jako nejlepší pro 
přípravu hutné keramiky prášek připravený syntézou A3 (v přítomnosti NaOH 
bez hydrotermálního zpracování). Vzhledem k homogenní struktuře (z hlediska 
velikosti částic a rozptýlení pórů) by v případě použití pokročilejších slinovacích 
technik mohlo být dosaženo vyšší hustoty. 
Stejný typ prášku (z hlediska fázového složení) připravený syntézou A4 byl 
patrně ovlivněn hydrotermálním zpracováním. To mohlo způsobit změny ve 
struktuře částic, které vedly ke vzniku krychlovité morfologie při vyšších 
 
1µm 
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teplotách (viz obr. 5.11). Tato struktura není z hlediska tvaru pro slinovací 
mechanismus optimální a mohla vyústit v porézní nepravidelnou strukturu 
keramiky. 
  
Tabulka 5  Hustota slinuté keramiky 
Vzorek Teplota/čas (°C/h)  Relativní hustota (%) 
A3 1250/1 94,13 
A4 1250/1 89,45 
A5 1250/1 71,07 
A6 1250/1 90,15 
 
 
 
 
 
Obr. 5.18   Mikrostruktura vzorku A3 BST keramiky  
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 Obr. 5.19  Mikrostruktura vzorku A4 BST keramiky (1250 °C/1h) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 5.20  Mikrostruktura vzorku A5 BST keramiky (1250 °C/1h) 
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Obr. 5.21 Mikrostruktura vzorku A6 BST keramiky 
 
 
                                                              
20µm 
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6. ZÁVĚR 
 
Precipitačními syntézami, emulzní metodou a mechanochemickou syntézou 
byly připraveny prášky na bázi BST. Jednofázové produkty byly připraveny 
precipitační syntézou v přítomnosti NaOH a mechanochemickou syntézou. Typ 
báze měl významný vliv na fázové složení produktu. Jednofázové složení BST 
vznikalo pouze v prostředí pH>12. Hydrotermální zpracování nemělo významný 
vliv na fázové složení a mikrostrukturu kalcinovaného prášku.  
Keramiky připravené ze syntetizovaných prášků měly hustotu od 71,07 do 
94,13%TD. Nejvyšší hustotu měla keramika připravená z prášku připraveného 
precipitační syntézou v přítomnosti NaOH bez hydrotermálního zpracování. 
Homogenní struktura s relativně malými zrny a malými a pravidelně 
rozptýlenými póry je vhodná pro další experimenty slinování prášku. 
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ABO3   obecný vzorec pro perovskity 
BST   BaSrTiO3  
BST70/30  Ba0.7Sr0.3TiO3 
DRAM  dynamická náhodná paměť 
FeRAM ferroelektrické energeticky nezávislé paměti s libovolným 
přístupem 
LD laserová difrakce 
PLZT PbLa(Ti, Zr)O3 
PVA poly-vinyl alkohol  
PZT Pb(Ti, Zr)O3 
rA, rB, rO                    iontový poloměr kationu A, B a kyslíku 
RTG rentgenová difrakční analýza 
SEM rastrovací elektronová mikroskopie 
SBT SrBi2Ta2O9 
t toleranční faktor  
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